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Abstract of EP0459310 

A process and a device for carrying out the 
process are proposed for reducing the cyanide 
content and thus for decreasing the formation of 
ethyl carbamate (EC), in particular in fruit spirits, 
in which device at least one copper catalyst (8, 
10) having a large copper surface area is used. 
This copper catalyst is arranged to achieve an 
optimal efficiency preferably above the 
dephlegmator. 
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© Verfahren und Vorrichtung zur Behandlung von Obstbranntweinen. 



CO 
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© Es wird ein Verfahren sowie eine Vorrichtung zur 
DurchfUhrung des Verfahrens zur Reduzierung des 
Cyanidgehalts und damit zur Verminderung der Bil- 
dung von Ethylcarbamat (EC), insbesondere in Obst- 
branntweinen, vorgeschlagen, bei welcher wenig- 
stens ein Kupferkatalysator (8, 10) mit grower Kupfer- 
oberflache Verwendung findet. Dieser Kupferkataly- 
sator wird zur Erzielung eines optimalen Wirkungs- 
grades vorzugsweise oberhalb des Dephlegmators 
angeordnet. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Redu- 
zierung des Cyanidgehalts und damit zur Vermin- 
derung der Bildung von Ethyicarbamat (EC), insbe- 
sondere in Obstbranntweinen sowie eine Vorrich- 
tung zur Durchfuhrung des Verfahrens nach dem 
Oberbegriff des Verfahrens- bzw. des Vorrichtungs- 
anspruchs. 

Stand der Technik: 

Ein entsprechendes Verfahren sowie eine Vor- 
richtung zur Durchfuhrung des Verfahrens sind aus 
der europaischen Patentanmeldung Nr. 0 343 260 
der Anmelderin bekannt geworden. Die vorliegende 
Erfindung baut auf den Inhalt dieser Patentanmel- 
dung auf. Auf deren Inhalt wird hiermit ausdrucklich 
Bezug genommen. Sie wird auch textlich zum In- 
halt dieser Anmeldung gemacht. 

In der EP 0 343 260 sind eine Vielzahl von 
Verfahren sowie Vorrichtungen beschrieben, die 
sich mit dem Problem der Reduzierung des Cyan- 
idgehalts bzw. der Reduzierung von Ethyicarbamat 
(EC) in Alkohol-Russigkeitsgemischen beschafti- 
gen. Nachdem die Verwendung von kupferformi- 
gen Raschigringon auf den Verstarkerboden selbst 
nur unbefriedigende Ergebnisse gezeigt haben, 
wurde gemafl EP 0 343 260 vorgeschlagen, einen 
Kupferkatalysator zwischen dem obersten Verstar- 
kerboden und dem Dephlegmator anzuordnen. Die- 
ses Verfahren bzw. diese Anordnung hat bereits 
eine erhebliche Verbesserung bei der Reduzierung 
der schadlichen Stoffe erbracht Es sind jedoch 
stets Bemuhungen vorhanden, die so erzielten 
Werte noch weiter zu verbessern. Im Hinblick dar- 
auf, da/3 ca. 2/3 des aufsteigenden Alkohol-FIussig- 
keitsdampfes am Dephlegmator kondensiert und 
wieder auf den obersten Verstarkerboden zuruck- 
flieflen. mufi der Katalysator optimiert werden. Die- 
ses Zuruckflie/ten geschieht durch den zwischen 
obersten Verstarkerboden und Dephlegmator ange- 
ordneten Kupferkatalysator. Der Kupferkatalysator 
wird dem nach mit 5/3 einer bestimmten Menge pro 
Zeiteinheit beaufschlagt, d. h. 3/3 der Menge beim 
dampfformigen Aufstieg zuzuglich 2/3 durch den 
Rucklauf. Dies fuhrt doch zu einer erhebiichen Be- 
lastung der Kupferoberflache dahingehend, dafl 
diese zum einen stark benetzt ist durch das Ruck- 
laufkondensat und zum andern einen hohen 
Alkohol-Flussigkeitsdampfdurchsatz erfahrt Hohe 
Mengen an Dampf sowie Rucklaufflussigkeit bewir- 
ken auch eine gewisse Verschmutzung der Kataly- 
satoroberflache, was zur Verringerung des Wir- 
kungsgrades fiihrt. 

Vorteile der Erfindung: 

Das erfindungsgema/te Verfahren bzw. die zu- 
gehorige Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfah- 



rens hat demgegenuber den Vorteil, da/3 der Kata- 
lysator an einer Stelle angeordnet ist, an der er 
einen wesentlich geringeren Durchsatz sowohl an 
Alkoholdampfen bzw. an Russigkeitsrucklauf hat 

5 Es hat sich in langwierigen Versuchen gezeigt, da/3 
die durch die kupferfQrmigen Raschigringe auf den 
Verst2rkerb6den selbst sich einstellenden Nachtei- 
le einer zu hohen Benetzung der Kupferoberflache 
mit AlkoholflUssigkeit auch zum Teil dann vorliegt, 

70 wenn der Rucklauf aus dem Dephlegmator zu hoch 
eingestellt ist. KOhlt man den Dephlegmator weni- 
ger stark, so ist der AlkoholrGcklauf an Kondensat 
weniger stark ausgepragt, was jedoch zu einer 
Verringerung der Alkoholkonzentration im fortge- 

75 fuhrten Alkoholdampf fuhrt. Eine geringere Bela- 
stung des Katalysators mit einer Flussigkeitsober- 
flache aufgrund des Rucklauf es fuhrt zu einer Ver- 
besserung der Reduzierung des Cyanidgehalts und 
des EC-Gehalts. ErfindungsgemaG hat es sich des- 

20 halb bewahrt, den Katalysator selbst Oder einen 
zusatzlichen Katalysator oberhalb des Dephlegma- 
tors anzuordnen. Dabei mufi der Katalysator ledig- 
lich noch 1/3 der vom obersten Verstarkerboden 
aufsteigenden Dampfe verarbeiten, was zu einer 

25 wesentlich erhohten Kontaktierung des Alkohol- 
Dampfgemisches mit dem Kupferkatalysator fuhrt. 
Ist man bei den in der Flussigkeit liegenden Ra- 
schigringen davon ausgegangen, daj3 eine hohe 
Benetzung der Kupferoberflache fur den Stoffaus- 

30 tausch zur Reduzierung der Schadstoffe erforder- 
lich ist, so zeigt die Erkenntnis der vorliegenden 
Erfindung, dai3 dies keinesfalls in dem bisher ge- 
glaubten MaBe erforderlich ist. Vielmehr genugt 
eine sehr geringe Benetzung der Katalysatorober- 

35 flache, um einen ausreichend guten Stoffaustausch 
bei der Beruhrung der aufsteigenden Alkoholdamp- 
fe mit der benetzten Katalysatoroberflache zu er- 
zielen. Diese geringe Benetzung kann bereits durch 
den restlichen Wasseranteil im Aikohol-Flussig- 

40 keitsgemisch erzielt werden. 

Die Erfindung geht deshalb von der Erkenntnis 
aus, den Kupferkatalysator als Mittel zur Reduzie- 
rung der Schadstoffanteile dahin anzuordnen, wo 
eine moglichst umfassende Kontaktaufnahme zwi- 

45 schen Alkohol-Flussigkeitsdampf und Kupferober- 
flache erfolgen kann, die nicht von einer zu starken 
Benetzung gestort wird. Deshalb soli die Katalysa- 
toroberflache kaum bzw. nur geringfiigig mit einer 
Flussigkeitsschicht benetzt sein. 

so Gemafl der Weiterbildung der Erfindung kann 

ein zusatzlicher Katalysator entsprechend der EP 0 
343 260 unterhalb des Dephlegmators und ein wei- 
terer Ciberhalb des Dephlegmators angeordnet sein. 
In besonderer Ausbildung der Erfindung wird 

55 der obere und/oder der untere Katalysator mit einer 
im Durchlafl variablen Durchlaflbohrung versehen, 
um den Einsatz und damit die Wirkung des Kataly- 
sators je nach zu behandelndem Stoff flexibel zu 
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gestalten. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung ist in 
der Zeichnung dargestellt und in der nachfolgen- 
den Beschreibung naher erlautert. Es zeigen 

Fig. 1 eine schematische Darstellung des 
Destillationsapparates mit oberem Ka- 
talysator, 

Fig. 2 eine Variante mit zusatzlichem be- 

kanntem Katalysator und 
Fig. 3 einen Schnitt durch eine Katalysator- 

flache. 

Die in den Figuren 1 und 2 dargestellte Destil- 
lationsapparatur 1 ist in ihrem prinzipiellen Aufbau 
zunachst gleich aufgebaut wie die in der EP 0 343 
260. Auf die entsprechende Beschreibung wird ver- 
wiesen. 

In einer nicht naher dargestellten beheizten 
Brennblase wird eingelagerte Maische zur Durch- 
fuhrung des Destillationsvorganges erhitzt. Ober- 
halb der Brennblase befindet sich eine Verstarker- 
kolonne 2, bestehend aus drei Verstarkerboden 
bzw. Glockenboden 3 bis 5. Zwischen dem unter- 
sten Verstarkerboden 3 und der nicht naher darge- 
stellten Brennblase ist ein Prallblech 6 als Uber- 
kochvorrichtung angeordnet. Ein eventueller Ruck- 
lauf aus dem untersten Verstarkerboden 3 erfolgt 
uber das Prallblech 6 und ein Rticklaufrohr 7 in die 
Maische. 

Die Verstarkerboden 3 bis 5 sind in an sich 
bekannter Weise als Rektifikationskolonne ausge- 
bildet. Oberhalb der Verstarkerboden 3 bis 5 befin- 
det sich im Ausfuhrungsbeispiel nach Fig. 2 ein 
Katalysator 8, wie er prinzipiell in der EP 0 343 260 
naher beschrieben ist. In Durchflufirichtung der De- 
still ationsapparatur folgt nach dem obersten Ver- 
starkerboden 5 in Fig. 1 bzw. nach dem Katalysator 
8 in Fig. 2 ein Dephlegmator 9 mit Kuhleinrichtung 
16 mit Wasserdurchlauf. Bei einer Gegenstromde- 
stillation gema/3 der vorliegenden Erfindung bewir- 
ken Verstarkerboden und Dephlegmator, dafl dem 
von unten nach oben aufsteigenden Dampf stets 
ein Flussigkeitsstrom entgegengefuhrt wird, so daJ3 
es zu einer innigen Bertihrung von Dampf und 
Flussigkeit und damit zu einem gegenseitigen 
Warme- und Stoffaustausch kommt. Dabei wird ein 
beim Durchgang durch die Destillationsapparatur 
kondensierender Dampf nicht voll als Destillat ab- 
genommen, sondern vielmehr ein Teil des Konden- 
sats stets wieder in die flussige Form zuruckge- 
fuhrt, so dafl ein mehrfaches Aufkochen und damit 
Destillieren erfolgt. 

Bei der nach Fig. 2 dargestellten Ausfuhrungs- 
form wird ein vom obersten Verstarkerboden 5 
aufsteigende Alkoholdampf durch den Katalysator 8 
geleitet, der aus einer Vielzahl von Kupferrohren 
bzw. Kupferlamellen zur Bildung einer gro/ten 
Oberflache besteht. Dabei wird dieser Katalysator 8 
vom rucklaufenden Phlegma des darGberliegenden 



Dephlegmators 9 je nach Kuhlung 16 des Dephleg- 
mators gleichmaflig benetzt. Die Benetzung liegt 
dabei bei ca. 2/3 der aufsteigenden Dampfmenge, 
d. h. 2/3 des in den Dephlegmator gelangenden 

5 Alkoholdampfs wird als Kondensator zuruckge- 
schickt und durchlauft den ggf. vorhandenen unter- 
en Katalysator 8. 

Erfindungsgema/3 ist in Fig. 1 und 2 unmittel- 
bar oberhalb des Dephlegmators 9 ein Katalysator 

10 10 vorgesehen, der prinzipiell gleich aufgebaut sein 
kann, wie der Katalysator 8 unterhalb des Dephleg- 
mators 9 beim Ausfuhrungsbeispiel nach Fig. 2. 
Dieser Kupferkatalysator mu0 lediglich noch den 
restlichen Alkoholdampf verarbeiten, der den 

15 Dephlegmator 9 passiert und nach oben durch das 
Geistrohr 1 1 abgefuhrt wird. Da diese Alkoholmen- 
ge nur ca. 1/3 der von den Verstarkerboden auf- 
steigenden Dampfmenge betragt - 2/3 wird im 
Dephlegmator zuruckgefuhrt - wird einer geringe- 

20 ren Dampfmenge eine wesentlich erhohte Kupfer- 
oberflache pro aufsteigender Alkoholdarnpfmenge 
zur Verfugung gestellt, was zu einer erheblichen 
Verbesserung der Reduzierung des Cyanidgehalts 
bzw. des Ethylcarbamat-Gehalts im Destillat fuhrt. 

25 Der Katalysator 10 ist unittelbar oberhalb des 

Dephlegmators 9. d. h. noch innerhalb der Destilla- 
tionsapparatur angeordnet. Dabei erstreckt sich 
sein Querschnitt uber den gesamten Stromungs- 
querschnitt der aufsteigenden Alkoholdarnpfe. Erst 

so hierdurch kann eine vollstandige Beruhrung der 
Dampfe mit der Katalysatoroberfiache 10 erfolgen. 
Hierbei spielt die Struktur des Katalysators 1 0 - wie 
im Schnitt in Fig. 3 dargestellt - eine wichtige 
Rolle. Um keine Stromungsverluste durch einen 

35 Druckabfall im Katalysator 10 zu bekommen; sind 
die Lamellen im Katalysator 10 derart ausgebildet, 
dai3 die axiale Durchstromung der Dampfe vollig 
ohne Druckabfall erfolgen kann, d. h. der Katalysa- 
tor 1 0 weist in seiner axialen Langsrichtung keiner- 

40 lei Schikanen, Vorsprlinge Oder sonstige Umlen- 
kungen auf, die einen Druckverlust erzeugen konn- 
ten. Der Katalysator 10 wird demnach "sanft" 
durchstromt ohne dafl ein bemerkenswerter Ruck- 
ftu/3 an Kondensat eintritt. Hierdurch findte eine 

45 entscheidende Verbesserung der Reduzierung des 
Cyanidgehalts statt. 

Je nach Anwendungsfall wird deshalb die erfin- 
dungsgemaBe Vorrichtung nach dem erftndungsge- 
mafien Verfahren entweder mit einem unterhalb 

so des Dephlegmators 9 angeordneten zusatzlichen 
Katalysator 8 (Fig. 2) oder lediglich mit einem 
daruber angeordneten Katalysator 10 (Fig. 1) ge- 
fahren. Wird nur ein geringer RCickflu/3 des Phleg- 
mas aufgrund der Kuhlung des Dephlegmators 9 

55 eingestellt, so kann es ggf. ausreichen, die Anlage 
nur mit dem oberen Katalysator 10 zu betreiben. 
Im ubrigen verbessern sich die Werte, wenn man 
beide Katalysatoren 8 und 10 verwendet. 
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Zur Reinigung der Katalysatoren 8, 10 ist ober- 
halb derselben eine Reinigungsvorrichtung 12 vor- 
gesehen, die die Reinigung aufgrund der Anord- 
nung des Katalysators innerhalb der Destillations- 
vorrichtung sehr erleichtert. Dies gilt auch im Hin- 
blick auf den axial ungehinderten Durchgang durch 
den Katalysator. 

Sowohl bei der Ausfuhrungsform nach Rg. 1 
Oder nach Rg. 2 konnen die Katalysatoren mit 
einer z. B. zentralen, verschlieflbaren Durchgangs- 
bohrung 14 versehen sein. Bei einem Katalysator- 
Auflendurchmesser von ca. D - 400 - 450 mm 
betragt der Bohrungsdurchmesser d - 100 mm. Je 
nach zu behandelndem Stoff kann die Durchgangs- 
bohrung 14 mittels einer oder mehrerer ggf. regel- 
barer Schwenkklappen 15 geoffnet oder verschlos- 
sen werden. Die Offnung bewirkt einen ungehinder- 
ten Durchgang des aufsteigenden Alkoholdampfs, 
d. h. einer Verminderung der Katalysatorwirkung. 
Dies kann insbesondere bei soichen Stoff en durch- 
gefuhrt werden, bei denen der EC-Gehalt weniger 
problematisch ist. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Reduzierung von Ethylcarbamat 
(EC) in Steinobstbrandweinen, insbesondere 
zur Reduzierung des Cyanidgehalts in Alkohol- 
Russigkeitsgemischen einer Desti Nation sappa- 
ratur, wobei die Maische in einer Brennbtase 
erhitzt und die aufsteigenden Alkoholdampfe 
einer Verstarkerkolonne (2) mit Verstarkerbo- 
den (3 - 5) und einem Dephlegmator (9) mit 
Kuhieinrichtung (16) zugefuhrt werden, und 
wobei insbesondere die aufsteigenden Alko- 
holdampfe zur Bindung der Cyanidbestandteile 
wenigstens einem Kupferkatalysator (8, 10) zu- 
fuhrbar sind, dadurch gekennzeichnet, dafl die 
Alkoholdampfe einem Kupferkatalysator (10) 
mit grofier. axial durchstrombarer Kupferober- 
flache (13) zufuhrbar sind, der sich in Stro- 
mungsrichtung der Alkoholdampfe unmittelbar 
oberhalb des Dephlegmators (9) befindet und 
sich Ciber den gesamten Stromungsquerschnitt 
(D) der Apparatur (1) erstreckt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daJ3 die Alkoholdampfe vom obersten 
Verstarkerboden (5) zunachst einem vom riick- 
laufenden Phlegma des daruberliegenden 
Dephlegmators (9) benetzten ersten Katalysa- 
tor (8) und nach dem Durchstromen des 
Dephlegmators (9) einem daruberliegenden 
zweiten Katalysator (10) zufuhrbar sind, wobei 
der Rucklauf durch einen Dephlegmator (9) ca. 
2/3 der Gesamtmenge der aufsteigenden Alko- 
holdampfe umfaflt. 



3. Vorrichtung zur DurchfUhrung des Verfahrens 
nach Anspruch 1 und insbesondere zur Redu- 
zierung von Ethylcarbamat in Steinobstbrand- 
weinen, bestehend aus einer Brennblase mit 

5 nachgeschalteter Verstarkerkolonne (2), 

Dephlegmator (9) mit Kuhlvorrichtung (16) und 
mit wenigstens einem Kupferkatalysator (8, 
10), dadurch gekennzeichnet, dafl ein Kupfer- 
katalysator (10) mit sich uber den gesamten 

10 Stromungsquerschnitt (D) erstreckender gro/ter 

Kupferoberflache raumlich unmittelbar ober- 
halb bzw. uber dem Dephlegmator (9) inner- 
halb der Destiliationsapparatur (1) angeordnet 
ist. 

15 

4. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 zusatzlich zum oberhalb des 
Dephlegmators (9) angeordneten Kupferkataly- 
sators (10) ein weiterer Katalysator (8) zwi- 

20 schen dem obersten Verstarkerboden (5) und 

dem Dephlegmator (9) angeordnet ist. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 3 oder 4, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 die wirksame Kupferober- 

25 flache des Katalysators (8, 10) ca 10 m 2 auf- 

weist bei einem Au/tendurchmesser D ss 400 
mm. 

6. Vorrichtung nach Anspruch 3 oder 4, dadurch 
30 gekennzeichnet, da/3 der Katalysator (8. 10) 

aus einem Rohrbundel oder aus Lamellenroh- 
ren ausgebildet ist oder aus zickzackfdrmig, in 
Lagen gelegte Lamellenbtechen (13) besteht, 
wobei ein in axialer Durchstromungsrichtung 
35 ungehinderter Durchgang ohne Vorsprunge, 

Schikanen, Umlenkungen oder dergleichen er- 
folgt. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 3 oder 4, dadurch 
40 gekennzeichnet, da/5 die Reinigung des Kataly- 
sators (8. 10) mittels einer oberhalb und/oder 
unterhalb des Katalysators angeordneten rotie- 
renden Hochdruckduse (12) erfolgt, die den 
gesamten Innenquerschnitt (D) der Destilla- 

45 tionsapparatur (1 ) erfaflt. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 4 dadurch 
gekennzeichnet, dafi der Katalysator (10. 8) 
vorzugsweise in seinem mittleren Bereich eine 

so verschliefibare. ggf. im Querschnitt regelbare 

Durchlaflbohrung (14) fur einen ungehinderten 
Durchtritt der aufsteigenden Alkoholdampfe 
aufweist wobei vorzugsweise eine regelbare 
Schwenkklappe (15) vorgesehen ist. 

55 
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